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表 某些元紊的多次测量结果

元元 素素 一  ! 测量结果果 样 品 测 最 结 果果

土土土土 壤 深 度
一    

,,

短寿命测量量 土 斗斗 士 士  士

中中中长寿命测量量  士  !土 土 土

短寿命测量量 士  !士 士 月土

中中中长寿命测量量 弓士 士
、

士 土

中长寿命测量量
、

魂士
,

土 士  士

长长长寿命测录录 土 价 士 士 亏 士 〔〕

比较快速
、

准确  量误差不大于  
,

能满足环境

普查中多元素测量的要求
,

要测量含量较低的
、

、 。 、

等元素可适当延长辐照时间 由于样品

直接辐照测量
,

减少了溶样
,

分离等复杂的化学操

作
,

避免了可能引进的试剂
、

器皿
、

环境等带来的污

染
,

测量过程中如果能根押半衰期和放射性强度的

不同将冷却时间分得再细些
,

还可以测出更多的元

素
,

如样品中元素成分比较复杂
,

根据本方法的灵敏

度可以测出包括
, , , , , , ,

等 〔

多种元素 这就更有利于土壤中各种金属元素 除

以外 的全面调查
,

对环境监测和环境质量的综

合评价有一定的意义 对研究上壤中各种金属元素

与农作物生长
,

发育
,

产量的关系也有一定的指导作

用 尤其是给施肥
、

改良农田土壤
,

提高产量及改

良品种防止病虫害等方面提供了一些参考数据 所

以这种方法可在农业
、

环保等方面得到更广泛的应

用
。
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沼气发酵挥发性脂肪酸的气液色谱测定

陈 云 华 任 永 平
广东省微生物研究所

沼气发酵的洁化产酸阶段主要产物是乙酸和丙

酸
,

其次是甲酸
、

丁
一

酸
、

戊酸 和 等人指

出
,

自然界中有机物产生的甲烷
,

大约 是由乙

酸分子中的甲基所形成的 丁酸过多则反映发酵池

的病态 因此
,

挥发性脂肪酸的含量是评价沼气发

酵有
‘

机物降解工艺优劣的重要参数

气相色谱测定挥发性脂肪酸一般采用直接进样

热导检测或用氢焰检测
,

并将结果和化学酸价比较

求出甲酸含量 此外也有采用硫酸甲醇
、 、

及重

氮甲烷等醋化方法
,

转化成甲醋化物通过气液色谱

侧定
〔 ,

本实验选用四甲基氢氧化按 作甲醋化

剂
「, ’,

在汽化室 内热解醋化并采 用分析柱加吸附柱
,

一次进样能定性
、

定量分析包括甲酸在内己酸前组

份的脂肪酸

实 验 部 分

一
、

仪器

气相层析仪  型层 析仪
、

氛离子化 检 测

器 五海产
、

分析往 米不锈钢柱
,

内装 加 聚二乙二醇

丁二酸醋的上试  硅烷化白色担体 。一 目

吸附柱 米不锈钢柱
、

内装  聚二乙二醉

丁二酸醋
,

磷酸的上试  白色硅烷化 担 体
,

肠 的硼酸
,

使用时接在分析柱前
。

操作条件
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毫升 分 洲 毫升 分
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载气流速
,

空气 。毫升 分

柱温  ℃
·

度 》抖。℃

工
中和

室温
〔 ,

检测器温度 。℃ 汽化室溢
、 百 、 热解酷化

一
刁卜

斗 一了 犷℃

飞  ,

灵敏度  
‘ ,

衰减 ’

二
、

试剂

标准脂肪酸甲酸 分析纯
、

冰酷酸万化学纯
、

正丙酸 分析纯
、

正丁酸 进 口分装
、

正戊酸又进 口

分装
、

正己酸 分析纯
、

内标

四甲基氢氧化钱 巧

三
、

内标校正曲线的绘制

标准溶液 将适量的甲酸
、

乙酸
、

丙酸
、

丁酸
、

戌酸
、

己酸 内标 移至盛有少量水的  毫升容员瓶

中加数滴酚酞 ‘指示剂 摇匀后滴加 四甲从氢

氧化按中和至出现桃红色 , 一 加水至 亥」

度

按上述方法配制成一定比例的各种酸的系列浓

度的标准溶液

吸取标准洁液沈射到汽化器用被测物与内标

物峰高比对组份含量作图
,

见图

剩余灼 注
分解为三甲胺和甲醉

王, 分解

一
一 刁卜

卜 ℃

,

结 果 和 讨 论

标准脂肪酸的色谱图见图

图 标准酸色谱图

溶荆 甲酸 乙酸
,

,

内瑟之 丁酸 斗 戊酸

己靛 括号内均为相对保留时间

甲醇
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图 1 挥发性旅防酸内标校正曲线

四
、

沼气发酵液的测定

取一定休积经过离心 〔4 000
rp , 。 ,

J ( ) 分个
;
{
,、
f自矛召

气发酵清液于 10 毫升容量瓶中
,

加入正己酸仁与屺

制标准洁液时休积相同
,

进行和标准洽液相同的处

理后进样
.

以各组份的相对保卿时间定性
.

从测定的各组份和内标物的峰高比值便可从内

标校正曲线查得各种脂肪酸的含显
.

从图
;;中肴到甲醉明见地和戊酸重叠

,

月别方股

中和热解脂化反应如下: 川 3 不加吸歌讨杜标准脂肪酸色洁图
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2 .图 3 为不加吸附柱时标准脂肪酸的色谱图
.

本实验采用分析柱加吸附柱
.
热解醋化副产物

三甲胺通过吸附柱时被吸附于柱内
.
另一副产物甲

醇和吸附柱内的硼酸起化学反应生成醋 而 滞 后 流

出
,

不干扰测定 (见图 2)
。

但是甲醇不能除去只能

滞后流出
,

为此需选择合适的进样量 (单个醇的含

量不能太高 )
,

做完一次样品或几次样品后有足够的

时间吹扫系统使甲醉生成的醋全部流 出保证正常测

定
.

3 .汽化室的温度对定量的准确度
、

分离度影响

很大
.
不同汽化 漏度下测定的标准酸色谱图见 图

斗一6 所示
,
测得的峰高比列于表 1

.
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表 1 不同汽化温度测得的峰高比
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.
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表 Z c ,

-
C

,

酸最低检出量

(进样量 {]
.
2拜l ,

高阻 10
弓‘ 衰减 1/1)

脂肪酸名称 } 浓度 (pp m ) } 峰高(毫伏)
最 低检
乒

甲酸

乙酸

丙酸

丁酸

戊酸

2 178

2625

2魂9 0

2 3 6 0

2 3 0 0

0
。

0 8

0

.

2
斗

0
.
3 3

0
.
2月

0 1卜

{、1 苍眨11

1 5 5

斗6 3

2 气6

18 8

17 6

图 斗 汽化温度 2阳℃

图 6 汽化温度 380℃

5
.
脂肪酸最低检出量列于表 2

。

图 5 汽化温度 3斗0℃

从表 1可看到峰高比随着汽化温度的提高而增

大
.
甲胶盐甲基碳链最短

,

结合牢固
,

在较低的汽化

温度下 (28。一犯0℃) 酉旨化不完全
,

故峰高比小并呈

现拖尾峰形 (参看图 4 )
.
汽化室温度达到 340 ℃ 后

可满足本测定要求
,

见图 ,
.

斗
.
本方法也适用于污水挥发性脂肪酸测定

。
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